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Process for the preparation of fine platelike boehmite. 



Publication number; 
Publication date: 
Inventor: 
Applicant: 
Classification: 
- International: 



- european: 

Application number 
Priority number(s): 



EP0366825 
1990-05-09 
BROWN NEIL DR 

VAW VER ALUMINIUM WERKE AG (DE) 

C01F7/14; C01H/47; C09C1/40; D21H17/67; 
D21H19/38; D21H21/52; C01F7/00; C09C1/40; 
D21H17/00; D21H19/00; D21H21/00; (IPC1-7): 
C01F7/14; C01F7/47; C08K3/22; C09C1/40; D21H17/67; 
D21H19/38 

C01F7/14C; C01F7/47B2; C09C1/40F; D21H17/67B; 
D21H19/38B; D21H21/52 
EP198801 18343 19881104 
EP198801 18343 19881104 



Also published as: 
D JP2243512(A 

Cited documents: 

EP0147167 
EP0271104 
EP0197269 
DE2616182 



Report a data error he 



Abstract of EP0366825 

The known processes for the preparation of fine boehmite crystals for use as pigments and/or fillers are 
not suitable since their products are excessively coarse and the yields of boehmite are relatively low 
compared with the amount of seeds used. The novel process gives a novel, fine, platelike, crystalline 
boehmite having a particle size of between 0.2 and 0.8 mu m, which makes it suitable for use as a 
pigment and/or filler in paints, papers, writing fluids, and the like. A lye from the Bayer process or anothe 
Na20- and AI203-containing lye is kept in contact with an oxygen-containing gas at elevated temperatur 
and pressure until a molar ratio of less than or equal to ... . The oxidised lye is then cooled under the 
hydrodynamic conditions of vigorous stirring, and nucleation and crystallisation of boehmite is thus 
initiated. The boehmite obtained is platelike and preferably in a fine grain size, greater than 90% in the 
range from 0.2 to 0.8 mu m. Use as a pigment/filler in paper, paints and writing fluids. 
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© Verfahren zur Herstellung von feinem Tabular-Bohmlt 
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VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON FEINEM TABULAR-BOHMIT 

Diese Erfindung betrifft ein Verfahren zur Gewinnung von feinem kristallinem alpha-Aiuminiummonoh- 
ydroxid (B5hmit), geeignet zur Verwendung als Pigment'FUIIstoff. 

Die vorliegende Erfindung fOhrt zu einem Verfahren zur Gewinnung von Bohmitkristalien in der Gro/te 
und Form, die geeignet sind zur Verwendung ais Pigment/FUIIstoff in Papier, Farben und SchreibflGssigkei- 
5 ten. 

Es ist bekannt, dafi der B5hmit (a-AIOOH) die thermodynamisch stabile Phase des Aluminiummonoh- 
ydroxid bei Temperaturen oberhalb von 100*C in den Laugen des wohlbekannten Bayer-Prozesses zur 
Hersteliung von Aluminiumoxid aus Bauxit darstellt. Dementsprechend kann bei Temperaturen oberhalb von 
100"C aus diesen aikalischen Losungen des Natriumaluminats Bohmit abgeschieden werden. Obwohl die 
ro Anfangsgeschwindigkeit der Bohmitabscheidung sich mit steigendender Temperatur erhoht. kann sich die 
Ausbeute vermindern, da der Ubersattigungsgrad bezUglich Aluminiumoxid kleiner wird. 

Der hochste Abscheidungsgrad der Bohmitabscheidung aus den Natriumaluminat-Laugen findet unter 
hydrothermalen Bedingungen statt, (d.h. unter den Bedingungen von erhohter Temperatur unter Druck) bei 
etwa 140* C, bei einer Lauge mit einem Molverhaltnis von 1,3, einer Verweilzeit im Autoklaven von 4 bis 12 
rs Stunden und einer hohen Impfermenge von 260 - 340 g/l Bohmitkristalls (vgl. z.B. S.I. Kuznetsow et al. 
"Abscheidungen aus Gbersattigter AluminatlSsung bei Temperaturen von 100 - 160* C". Zhurnae Prikl. 
Khim., 1973. No. 7, Seiten 1574 - 1575). 

Der Begriff "Molverhaltnis" kann folgendermaflen definiert werden (Mol Na20 fre , in L5sung))/Mol AI2O3 
in Losung) = 1,645 x [g/l Na 2 O frei ] [g/l AI2O3]. 
20 In der obigen Gleichung ist Na 2 Of rei definiert ais die Menge von anwesendem NaOH plus dem an AI2O3 
gebundenen Soda. 

Beispielsweise eine Bayerlauge, welche 140 g freie Natronlauge (ausgedruckt als Na 2 0 (re i) und 177 g/l 
AI2O3 enthalt. hat ein Molverhaltnis von 1,3 entsprechend der obigen Gleichung. 

Es ist auch bekannt, dafl in Abhangigkeit von der Laugenzusammensetzung bei atmospharischem 

25 Druck und Temperaturen bis zu 140*C aus den Bayer-Laugen kristalliner BShmit abgeschieden werden 
kann. Dazu verwendet man 100 g/l sehr feinen gelartigen B6hmitimpfer (z.B. CATAPAL der Fa. Conoco, 
Inc.) in- einer Lauge mit Molverhaltnis von 1,4 bis 1,5 und bei einer Verweilzeit von 6 Std. im Autoklaven, 
wie z.B, beschrieben in der BRD Patentanmeldung DE 35 28 534 von C. Misra et al. vom 8. August 1985. 
Jedoch ist keines von den angefiihrten Verfahren geeignet fur die Hersteliung der feinen Bohmitkristalle 

30 zur Verwendung als Pigment/FUIIstoff, da deren Produkte zu grob und dartlberhinaus, trotz der Tatsache, 
da/5 beide Methoden Impferverfahren sind, sind die Ausbeuten des Bohmits im Vergleich zu den verwende- 
ten Impfermengen relativ niedrig, auch inbezug zu dem hohen AbOs-Gehalt der Ausgangslauge. Deshalb ist 
eine weitere Verarbeitung der Laugen notwendig, so da/3 nach der Bohmitabscheidung die verbleibenden 
AfeOs-Gehalte auf dkonomisches Niveau gesenkt werden konnen. 

35 Wie in der korrespondierenden U.S. Anmeldung Nr. 847,634 beschrieben, wird aus einer Bayer- 
Dunnlauge, d.h. einer Lauge mit hohem Na 2 O tre |/Al203 Molverhaltnis und einem niedrigen Al 2 03-Gehalt, 
wenn die organischen Substanzen oxidiert werden (d.h. ein Verfahren zur Beseitigung von organischen 
Verunreinigungen, die aus dem ursprtlnglichen Bauxit herrOhren) in Anwesenheit von katalysierenden 
Kupferionen bis 50% ihres AI 2 03-Gehaltes in der Form eines kupferhaltigen Bohmits abgeschieden. Dieser 

40 PxqzqB wird unter hydrothermalen Bedingungen (erhohte Temperatur und Druck) durchgefUhrt, wobei der 
kupferhaltige Bohmit als ein Katalysator/Katalysator-Trager System zurOckgefuhrt wird. Auch mu/J man nicht 
die Lauge zur Bohmitkristaliisation zuimpfen. DarUberhinaus liegt die benQtigte Verweilzeit (die Aufenthalts- 
dauer der zu oxidierenden Lauge im Autoklaven) fur beide Verfahren - Oxidation der organischen 
Substanzen und der Bohmitkristaliisation in der Gro/tenordnung von einer Stunde Oder weniger. Jedoch die 

45 durch dieses Verfahren abgeschiedenen Bohmitpartikel sind fUr den Einsatz in Farbstoffen, SchreibflGssig- 
keiten (Tinten) und Fullstoffen ungeeignet wegen ihrer groben Gro/te (5-15 urn). 

Wie vorher erwahnt. kann keine der Methoden des Standes der Technik feine Bohmitkristalle fUr die 
Verwendung als Pigment/Fullstoff erzeugen. Deshalb ist ein neues Verfahren fUr die Produktion derartiger 
Bohmitkristalle erforderlich. Der anmeldende Erfinder hat Oberraschenderweise gefunden, daiJ, wenn die 

50 Karbonisierung einer aikalischen Natriumaluminatlauge, Oder einer ahnlichen Lauge mit Na20 und Al 2 0 3 bei 
relativer Abwesenheit kationischer Verunreinigungen wie Kalzium- und Kupferionen stattfindet und wenn die 
hydrothermale Kristallisation von Bohmit unter den Bedingungen einer starken RUhrung erfolgt, dann weisen 
die entstehenden Bdhmitkristalle KorngrSBe und -form auf, welche sie geeignet macht fOr die Verwendung 
als Pigmentstoffe und/oder Fullstoffe in Farben, Papieren. SchreibflEJssigkeiten und Shnlichen Produkten. 
Die Methode der vorllegenden Erfindung kristallisiert mit Vorteil den B6hmit aus der Bayerlauge mit 
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oxidierten organischen Substanzen, (d.h. einer solchen, die dekontaminiert wurde durch den Abbau der 
Verunreinigungen des organischen Kohlenstoffs), und die deshalb einen niedrigen Gehalt des organischen 
Kohlenstoffs aufweist und daher relativ farblos ist. 

Es ist daher die Aufgabe der vorliegenden Erfindung, einen Prozefl fUr die Gewinnung eines neuartigen, 
feinen, tafelformigen, kristallinen Bflhmits zu liefern. 

Eine weitere Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, Bohmitkristalie mit einer Partikelgrofle 
zwischen 0.2 bis 0,8 urn herzustellen. 

"Tafelf6rmige" Kristalle werden hier folgendermaflen definiert als Kristalle, deren eine Dimension 
wesentlich kleiner ist als die anderen zwei Dimensioned "Wesentlich kleiner" wird definiert als dafi eine von 
den durchschnittlichen Abmessungen der Hohe, der Breite oder der Lange weniger als 50% der Kleineren 
der anderen Dimensionen ist. Es sollte bemerkt werden, dafl die tafelformigen Kristalle von rechteckiger, 
diamantahnlicher oder sechseckiger Form sein konnen. 

Diese und andere Aufgaben der vorliegenden Erfindung werden dem durchschnittlichen Fachmann aus 
der vorliegenden Beschreibung, den begleitenden Anspruchen und beiliegenden Zeichnungen klar. 

Kurze Beschreibung der Zeichnungen 

Fig. 1 ist ein diagrammatisches Flieflbild der bevorzugten AusfUhrungsweise des Verfahrens gema/J 
der vorliegenden Erfindung. 

Fig. 2 ist eine rasterelektronmikrographische Aufnahme eines Bohmitproduktes, welches gema/3 der 
vorliegenden Erfindung gewonnen wurde, bei Vergroflerungen (a) 10.000 X und (b) 40.000 X. 

Fig. 3 ist eine quantitative Bildauswertung der Kristall-Korngroflenverteilung eines gemSfl der vorlie- 
genden Erfindung gewonnen Bohmitproduktes. 

Fig. 4 ist ein Rontgen-Diffraktogramm des gema/J der vorliegenden Erfindung gewonnen Bohmitpro- 
duktes. 

[ Zusammenfassung der Erfindung 

Die vorliegende Erfindung betrifft einen Proze/5 zur Gewinnung feiner tafelfSrmiger Bohmitkristalie. 
Hierzu wird eine Lauge aus dem BayerProzefl oder eine andere Na 2 0- und Al 2 0 3 - enthaltende Lauge mit 
einem sauerstoffhaltigen Gas bei erhohter Temperatur und Druck so lange in BerUhrung gehalten bis ein 
Molverhaltnis von weniger oder gleich 1 erreicht wird. Die oxidierte Lauge wird dann gekGhlt unter den 
hydronamischen Bedingungen einer starken UmrQhrung und dadurch wird Keimbildung und Kristallisation 
von BShmit eingeleitet. Der gewonnene Bohmit ist tafelformig und vorzugswelse in feiner KorngrOCe, zu 
mehr als 90% im Bereich von 0,2 bis 0,8 urn. 

Wenn die Lauge praktisch frei von kationischen Verunreinigungen wie Kalzium- und Kupferionen (d.h. 
kleiner als 1 mg/l) ist, liegt der D50 Wert der Kristalle bei 0.4 urn. 

AusfOhrliche Beschreibung der Erfindung 

GemSIS der vorliegenden Erfindung wird die Oxidation der organischen Substanzen in der Bayer- 
DUnnlauge oder in einer anderen Na 2 0/Al 2 0 3 enthaltenden Lauge in Abwesenheit von Kupferionen durch- 
gefOhrt und die Bohmitkristallisation findet unter hydrodynamischen Bedingungen statt, d.h. in einem 
Autoklaven, welcher-mit mechanischen RUhrem ausgestattet ist. Unter hydrodynamischen Bedingungen 
versteht man starke ROhrung, welche eine schnelle Bewegung der Flussigkeit wahrend der Reaktion 
bewerkstelligt. Die Komgrofle und -form des resultierenden Produktes fUhren zu feinem tafelformigen 
Bohmit. Die maximale Menge des anwesenden Kupfers in den Kristallen gemafi der vorliegenden Erfindung 
entspricht weniger als 1 mg/l in der oxidierten Losung, wobei die Kristallisationsweise des Bdhmits der 
homogenen Keimbildung entspricht. Falls die tafelformigen Kristalle gemafl der vorliegenden Erfindung als 
Kristallisationsimpfer verwendet werden, konnen auch hShere Gehalte an Kupferionen toleriert werden. 

Die korrespondierende U.S.-Patentanmeldung Nr. 847,634 lehrt, daB das Molverhaltnis von Na 2 Oi re i zu 
Al 2 0 3 (d.h. K) auf mindestens 1 durch Laugenkarbonisierung gesenkt werden mufi, urn die Ausscheidung 
von Bohmit im Autoklaven wahrend dessen AbkOhlung auf die Bedingung der atmosphSrischen Temperatur 
und des Druckes zu gewShrleisten. 

Ein K-Wert von weniger oder gleich 1 wird auch in dem Verfahren gemSB der vorliegenden Erfindung 

bevorzugt. 
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Eine Natriumaluminat-Lauge aus dem Bayer-Prozefl oder eine synthetische alkalische Aluminatlauge 
wird als Ausgangsmaterial bei der Durchfuhrung der vorliegenden Erfindung verwendet. Hierbei wird als die 
entsprechende Laugen2usammensetzung diejenige bezeichnet, welche im Bayer-Prozefl nach der AusrOh- 
rung des Aluminiumhydroxids eintritt, und welche im allgemeinen im Bereich von 120 bis 150 g/l Na 2 0 und 

5 70 bis 90 g/I Al 2 0 3 iiegt. Typischerweise enthalt eine solche Lauge organische Kohlenstoffverbindungen 
und 20 bis 30 g/l Na 2 C03- Falls die Ausgangslauge eine hohe Konzentration von Na 2 0 JreJ bezogen auf 
AI 2 Oa enthalt (d.h. K ist hoher als 1), dann mufl die Konzentration von Na 2 O fre , gesenkt werden, urn das 
Molverhaltnis zu verandern. In einer besonders bevorzugten Arbeitsweise gemafl der vorliegenden Erfin- 
dung wird zuerst C0 2 -Gas in die Lauge mit hohem K-Wert eingeleitet. Infolge der Laugenkarbonisierung 

w fallt die Konzentration von Na 2 Ofr e i (durch die teilweise Neutralisation der freien Alkali in dieser Lauge) und 
das MolverhSltnis K sinkt auf weniger Oder gleich 1. 

Die Menge des eingeleiteten C0 2 -Gases wird aus der Menge des Na 2 0 (re i berechnet, die zu Na 2 C03 
umgewandelt werden mufl, urn den K-Wert auf weniger oder gleich 1 zu senken. Wahrend der C0 2 - 
, Gaseinleitung werden kleine Probenmengen (z.B. 2 ml) der Lauge entnommen und deren pH-Werte 

75 gemessen. Da durch die Umwandlung von freiem Alkali zu Natrium karbonat der pH-Wert sinkt, kann hieraus 
die Menge Na 2 O fre i berechnet werden. Nachdem das Na 2 0| re i die benotigte Konzentration erreicht hat wird 
die C0 2 -Einleitung unterbrochen. Dieser Schritt wird bei Temperaturen im Bereich von 50 bis 70 'C 
durchgefUhrt, vorzugsweise bei 60* C in einem Autoklaven, welcher mit mechanischen ROhreren ausgeru- 
stet ist. (Der Laugengehalt an organischem Kohlenstoff wird danach zu C0 2 oxidiert, urn hierdurch 

20 abschlieitende Karbonisierung zu erreichen, die benotigt wird, um den K-Wert auf weniger oder gleich 1 zu 
senken.) Die Lauge wird unter den ublichen Oxidationsbedingungen oxidiert, beispielsweise 300 C, 40 Bar 
0 2 und wird bei dieser Temperatur und diesem Druck wShrend zwischen 60 bis 120 min gehalten, 
vorzugsweise 90 min. Nach Autoklavenabkuhlung wird der Bohmit aus der Losung ausfallen, wobei der 
Autoklaveninhalt mechanisch gerUhrt wird, vorzugsweise durch Ruhrer, welche mit etwa 1 .000 bis 2.000 

25 U/min betrieben werden. Dadurch wird der Bohmit in der gewUnschten Kristallgrofie und -form gemafl der 
vorliegenden Erfindung abgeschieden. Die bohmithaltige Suspension wird filtriert, normalerweise unter 
Vakuum und der Feststoff mit heiflem (d.h. 80-95° C) Wasser gewaschen. Die nach der Feststoffabtrennung 
verbleibende Lauge kann nach Bedarf verdunnt und zu dem Hauptumlauf des Bayer-Prozesses zurUckge- 
fUhrt werden, indem sie einem Kaustifizierschritt unterworfen wird, wobei beispielsweise Branntkalk zur 

30 Alkaliruckgewinnung verwendet wird. 

In einer alternativen Ausfuhrung der Erfindung wird ein anderes sauerstoffhaltiges Gas, wie eine Luft- 
Sauerstoffmischung, anstelle von Sauerstoffgas als Oxidationsmittel verwendet. Nimmt man dabei dieselbe 
Gesamtmenge des verwendeten Sauerstoffes an, sollte die Oxidationsreaktion bei hoherem Druck durchge- 
fuhrt werden und dGrfte auch ISngere Verweilzeit erfordern. 

35 Fig. 1 zeigt im FlieiSbild mit den fOr die bevorzugte DurchfQhrungsweise der vorliegenden Erfindung 
typischen Betriebsbedingungen. 

In einer alternativen DurchfOhrungsweise der vorliegenden Erfindung wird vor der Oxidation der 
Organika Aluminiumhydroxid oder andere Aluminiumverbindungen zu der Lauge zugegeben, um das 
Molverhaltnis einzustellen. Hat die Lauge einen besonders hohen Gehalt an organischem Kohlenstoff 

40 (bezogen auf den MolUberschui3 des Na 2 Oi, e i Uber den Molen von Al 2 0 3 ). dann ist weder die Einleitung von 
C0 2 -Gas noch die Zugaben von Aluminiumverbindungen notwendig und die Lauge kann unmittelbar 
verwendet werden. Dies ist deshalb mfiglich weil ausreichend C0 2 durch die Oxidation von organischem 
Kohlenstoff entstehen wird um den gewUnschten Neutralisationsgrad von Alkali zu erreichen. In diesem 
ietzteren Fall "besonders hoher" Gehalt an organischem Kohlenstoff bedeutet mindestens etwa 20 g 

45 Kohlenstoff/I Lauge. Nach der Oxidation der Organika wird die erhaltene Lauge das benotigte Molverhaltnis 
haben, (d.h. weniger oder gleich 1) fOr die BShmitgewinnung gema/3 der vorliegenden Erfindung. (Die so 
enthaltene Lauge ist vorzugsweise im wesentlicnen frei von organischem Kohlenstoff, wobei unter 
"wesentlich frei" bedeutet, dafl es nicht mehr als 15% des ursprUnglichen in dem Kristallisationsschritt 
anwesendem organischen Kohlenstoff.] FOr diese DurchfOhrungsweise sind die geeigneten Betriebsbedin- 

50 gungen wie folgt: Sauerstoffdruck 20 bis 40 bar, Reaktionstemperatur 260* C bis 300 ' C, Verweilzeit 60 bis 
120 min, Kristallisationstemperatur des Bohmits 140 bis 150* C, Drehzahl des RUhrers 1000 bis 2000 UpM 
und Verweilzeit in dem Kristallisationsschritt 30 bis 60 min. Der Drehzahl von 1000 UpM wird Vorzug 
gegeben. Eine niedrigere RQhrung bezogen auf die Energiezufuhr hSngt von dem Typ des RUhrers ab. Das 
Ziel ist es, die Agglomeration der entstehenden Bohmitkristalle zu verhindern. 

55' In einer weiteren alternativen AusfUhrungsweise der Erfindung werden organische Kohlenstoffverbindun- 
gen, die normalerweise in dem Bayer-Laugen anwesend sind, zugegeben um die Gehalte des Na 2 Otr 8 i in 
der alkalischen Aluminatlauge durch organische Karbonisierung zu senken. Die Mengen solcher Verbindun- 
gen werden entsprechend der Zusammensetzung der zu oxidierenden Lauge festgesetzt, d.h. entsprechend 
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der Menge des Na 2 0i re j, welche karbonisiert werden soli (1 Mol organischen Kohlenstoffs wird nach 

Oxidation 1 Mol Na 2 O tre i karbonisieren). 

Die Einleitung von C0 2 -Gas in die Bayerlauge vor der Oxidation der organischen Substanz hat zwei 

Grunde: Es garantiert, dafl das Molverhaltnis (der K-Wert), welches wahrend der Oxidation der organischen 
5 Substanz sich einstellt, wird in der Praxis kleiner sein als oder gleich 1 (ohne da0 man den Laugengehalt an 

organischer Substanz messen mufl) und die Reationszeit kann verkUrzt werden. 

Fig. 2 zeigt eine rasterelektronmikroskopische Aufnahme, welche ein Exemplar eines feinen kristallinen 

BShmitproduktes, welches mittels der Methode der vorliegenden Erfindung gewonnen wurde. Das Mikro- 

graph zeigt deutlich die Feinheit des BShmits und die deutliche Tafelform der Kristalle. Die Kristalle haben 
io einige praktisch ebene OberflSchen, wobei zwei gegenuberliegende Flachen bedeutend groflere Oberfla- 

chen haben als die Gbrigen Flachen. Als "bedeutend gr6flere Oberflache" wird eine solche bezeichnet. die 

mindestens zweimal so grofl ist. 

Die Korngroflenverteilung wurde durch die quantitative Bildanalyse ermittelt. Die quantitative Bildanaly- 

se wird wie folgt durchgefUhrt. Vergroflerte rasterelektronmikroskopische Aufnahmen des tafelformtgen 
15 Bohmits werden verwendet, urn die Kristallgro/tenverteilung zu bestimmen. Eine Videokamera Ubertragt das 

Bild eines Mikrographs auf einen femsehahnlichen Bildschirm. Dieser Bildschirm wird durch einen Ucht- 

schreiber aktiviert bei Umschreiben des Umrisses jedes Kristalls. Der computergesteuerte Bildanalysator 

liefert die beste Anpassung fUr jeden Kristall und zeigt die Durchschnittsdurchmesserverteilung der 

Bohmitkristalle an. Einzelne Kristalle innerhalb der Agglomerate wurden visuell getrennt wahrend polykri- 
20 stalline Aggregate ahnlich behandelt wurden und individuelle Kristalle wurden nur dann abgetrennt, wenn 

keine Ware Symmetriebeziehung zu erkennen war. Eine Darstellung der quantitation Bildanalyse zeigt 

Fig.3. 

Die Durchschnitt-Partikelgro/te ist 0,5 urn mit dem Komgro/3enbereich von etwa 0,2 bis zu 0,8 urn. 

Weitere physikalische und chemische Eigenschaften des Bdhmitprodukts wurden wie folgt ermittelt. 
25 ■ 

Spezifische Oberflache (bestimmt durch Gasadsorption) 5,0 m 2 /g 
GlOhverlust 15% 
Gesamt Na 2 0 0,20% 

30 

Der hohe Kristallinitatsgrad des. Bohmitprodukts und die vollstandige Abwesenheit jeder anderen Form 
des Aluminiumhydroxids wurden durch Rontgen-Diffraktion bestatigt Das Diffraktogramm zeigt Fig. 4 und 
der einzige Peak im Bereich des Aluminiummonohydroxids entspricht 100% B5hmit, d.h. alles durch 
35 vorliegende Verfahren ausgeschiedene Aluminiummonohydroxids ist Bohmit. 

DarOberhinaus hat der anmeldende Erfinder festgestellt, dafi ein bedeutender Anteil (bis zu 40%) der 
entstehenden Kristalle eine neue und unerwartete pseudo-hexagonale Form aufweist, die fGr Bohmitkristalle 
unUblich ist. 

Die vorliegende Erfindung wird weiter unten in einem spezi fischen Beispiel beschrieben, das die 
40 DurchfOhrung der Erfindung beschreiben soil, ohne jedoch deren Bereich einzugrenzen. 



Beispiel 

^5 Ein Liter Bayer-DOnnlauge mit der nachfolgenden Zusammensetzung; 



Na 2 O frei 


139 g/l 


Al 2 0 3 


82g/l 


Organischer Kohlenstoff 


16 t 7 g/l 


Natriumoxalat 


2.1 g/l 


Kalzium 


< 1 mg/l 


Kupfer 


< 1 mg/l 
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wurde mit C0 2 begast bei atmospharischer Temperatur und Druck in einem 3 I Autoklaven aus einer 
Nickellegierung (Inconel), welcher mit einem mechanischen ROhrer mit bis zu 2000 UpM ausgerUckt war. 
Infolge Laugenkarbonisierung sank die Na 2 O freI -Konzentration von 139 auf 112 g/l. Danach wurde in den 
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Autoklaven Sauerstoffgas eingeleitet bis zu einem Druck von 40 bar (gemessen bei 25* C) und die 
Autoklaventemperatur wurde auf 300* C erhoht und 90 min lang aufrechterhalten. Danach war die Zusam- 
mensetzung der oxidierten Lauge im Autoklaven wie folgt: 



Na 2 O frei 


46 g/l 


Al 2 0 3 


82 g/l 


Organischer Kohlenstoff 


3.4 g/l 


Natriumoxalat 


4.9 g/l 



10 

Der Oxidationswirkungsgrad der organischen Substanz (d.h. die prozentuale Senkung an organischem 
Kohlenstoff) betrug somit ca. 80%. 

Der Zahlenwert von K fUr die oxidierte Lauge aus dem obigen Beispiel war 0,92 (d.h. 46/82 x 1.645). 
*5 Nach AbkGhlung auf etwa 90* C, wofQr 30 bis 60 min benotigt wurden, schied aus der oxidierten Lauge 
wShrend des Kuhlungsschrittes des Bo'hmit in einer Menge entsprechend 43 g/l AI 2 Oa. Die bohmithaltige 
Suspension wurde filtriert und der Feststoff mit heij3em Wasser gewaschen. Die FIGssigkeit nach der 
Feststoffabtrennung wurde mit Wasser verdUnnt und in den Hauptstrom des Bayer-Prozesses zurtickge- 
fuhrt. nachdem mit Branntkalk in einem Kaustifizierschritt behandelt wurde, urn das Akali zurilckzugewinnen, 
20 in der ublichen Weise. 

Die vorliegende Erfindung wurde im vorhergehenden beschrieben mit Hinweisen auf die bevorzugten 
Durchfuhrungsweisen. Dem Durchschnittsfachmann dUrfte es klar sein, dafl viele Erweiterungen, Unterlas- 
sungen oder Ersatz gemacht werden konnen, ohne von dem Geiste und Umfang der nachstehend 
beanspruchten Erfindung abzurucken. 

25 

AnsprUche 

1 . Verfahren zur Gewinnung feiner tafeiformiger Kristalle des alpha-Aluminiummonohydroxids, gekenn- 
30 zeichnet durch folgende Schritte: 

Einstellung einer kaustischen Aluminatlauge bei Temperaturen Ober 100* C. bis das Molverhaltnis der 
Lauge Na20(rej/AI 2 03 weniger oder gleich 1 wird; 

AbkQhlung dieser Lauge unter den hydrodynamischen Bedingungen einer intensiven RGhrung, urn die 
Keimbildung des alpha- Alum in iummonohydroxids einzuleiten und Abtrennung eines alpha-Aluminiummo- 
35 nohydroxidproduktes in feiner Grofle und Tafelform. 

2. Verfahren nach Anspruch 1. dadurch gekennzeichnet. dafl das Molverhaltnis der Lauge eingestellt 
wird durch die Zugabe von Aluminiumhydroxid oder anderen Ibslichen Aluminiumverbindungen in die 
Lauge. 

3. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprGche. dadurch gekennzeichnet, dafl das Molverhalt- 
nis der Lauge erreicht wird. durch eine Gasbehandlung mit Sauerstoff und/oder Kohlendioxid. 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprGche, dadurch gekennzeichnet, dafl das Molverha'lt- 
nis in der Lauge dadurch erreicht wird, dafi man organische Kohlenstoffverbindungen zu der Lauge vor der 
Oxidation zugibt. 

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprGche, dadurch gekennzeichnet, dafl man von einer 
45 Bayer-Prozefl-Lauge mit einem Gehalt an organischem Kohlenstoff ausgeht, der ausreicht, urn das Molver- 
haltnis weniger oder gleich 1 zu erreichen. 

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprGche, dadurch gekennzeichnet, dafl die Menge an 
organischem Kohlenstoff in der Bayer-Lauge grower oder gleich 20 g/I betrSgt. 

7. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprGche, dadurch gekennzeichnet, da/J die Einstellung 
so des Molverhaltnisses durch Bildung von C0 2 in der Lauge ermoglicht wird. 

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprGche, dadurch gekennzeichnet, da/3 die Lauge einen 
Gehalt von kationischen Verunreinigungen an Kalzium- und Kupferionen von weniger als 1 mg/l aufweist. 

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprGche. dadurch gekennzeichnet. dafl die Temperatur, 
bei der das Molverhaltnis eingestellt wird, im Bereich von etwa 1 50* C bis etwa 300 ' C liegt. 

55 10. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprGchp, dadurch gekennzeichnet, dafl die Herstel- 
lung der Lauge mit einem Molverhaltnis von weniger oder gleich eins vorgenommen wird durch die 
Erhohung der Konzentration des organischen Kohlenstoffs in dieser Lauge, welche ein Molverhaltnis von 
mehr als 1 hat, mit nachfolgender Einleitung von 0 2 - oder C0 2 -Gas bis eine Oxidation des organischen 

6 
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Kohlenstoffs unter CCVBildung stattfindet und dieses CO2 die Konzentration von NA20i re i herabsetzt und 
dadurch eine Lauge mit einem Molverhaltnis von weniger oder gleich 1 und im wesentlichen frei von 
organischem Kohlenstoff. hergestellt wird. 

1 1 . Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprOche, dadurch gekennzeichnet, da/3 das Molver- 
5 haltnis weniger oder gleich 1 erreicht wird ausgeriend von einer Bayer-Lauge, welche mindestens einen 

solchen Gehalt an organischem Kohlenstoff im Oberschufl zu der Menge enthSIt, welche nach ihrer 
Oxidation eine entsprechende Menge von freiem Alkali zu Karbonat umwandelt und dadurch das Molver- 
haltnis auf weniger oder geich 1 herabsetzt. 

12. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprOche, dadurch gekennzeichnet, daJ3 die Oxidation 
10 des organischen Kohlenstoffs mit sauerstoffhaltigem Gas bei erhChter Temperatur zwischen etwa 260 bis 

etwa 300* C und erhohten DrOcken zwischen etwa 20 bis etwa 150 bar O2 wShrend einer Verweilzeit, die 
ausreichend ist zur Oxidation des organischen Kohlenstoffs, durchgefiihrt wird, so da/3 die Lauge nicht mehr 
als etwa 15% des organischen Kohlenstoffs wahrend der Kristallisation enthalt. 

13. Peine tafelformige Kristalle des alpha-Aluminiummonohydroxids, deren mittlerer Korndurchmesser 
15 bei 0,4 urn mit 40% dieser Kristalle in pseudo-hexagonaler Form liegt. 

14. Kristalle nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, da/3 die Korndurchmesser zu mehr als 90% 
zwischen 0,2 und 0,8 um liegen. 

15. Kristalle nach einem der AnsprOche 13 und 14, dadurch gekennzeichnet, dafl die eine der 
Kristallabmessungen Hohe, Breite und Lange weniger als etwa 50% der Kleineren der anderen zwei 

20 Abmessungen betragt. 
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Fig, 1 
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